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(57) Abstract 

The invention relates to preparation agents for subsequent processing in synthetic polymers. The preparation agents are comprised 
of fine particle, inorganic pigments and/or fillers. Such preparation agents are capable of homogeneously dispersing with little effort when 
they are embedded in an organic substance. 



(57) Zusammenfassung 

Praparationsmittel fur die Weiterverarbeitung in synthetischen Polymeren bestehen aus feinteiligen, an organ ischen Pigmenten und/oder 
Fllllstoffen. Solche Praparationsmittel lassen sich mit geringem Aufwand homogen dispergieren, wenn diese in einer organischen Substanz 
eingebettet sind. 
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Praparationsmittel 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft Praparationsmittel fur die 
Weiterverarbeitung in synthetischen Polymeren, bestehend aus 
f einteiligen, anorganischen Festkorpern, ausgewahlt aus 
Pigmenten und/oder Fulls toff en. 

Praparationsmittel sind Stoffe oder Stof f gemische, die als 
funktionelle Additive in synthetische Polymere einarbeitbar 
sind; sie sollen als Fiillstoffe und/oder Pigmente fur 
verbesserte bzw. zusatzliche technische Eigenschaf ten im 
Vergleich zum ungefullten Produkt sorgen und/oder 
pigmentspezif ische Eigenschaf ten aufweisen, d.h. die Grenze 
zwischen Fullstoff und Pigment sind somit flieEend. 

Damit Fiillstoffe und Pigmente, die in Form von Pulver 
vorliegen, als funktionelle Additive in synthetische Polymere 
einarbeitbar sind und ihre Wirkung vollstandig entfalten 
konnen, bedurfen diese einer mit einem beachtlichen Aufwand 
verbundenen Vorbehandlung . 

Diese Vorbehandlung umfa£t iiblicherweise die 
Verf ahrenschritte : 
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- Eintragen des Pigments und/oder Fullstoffs in ein flussiges 
Medium 

- Vordispergieren unter Anwendung schwacher Scherkrafte z.B. 
mittels Dissolver Oder Rotor-Stator-Systemen 

- Feindispergieren unter Anwendung starker Scherkrafte z.B. 
mit Ruhrwerksmuhlen 

- weitere Auf arbeitungschritte, wie Zentrif ugieren, 
Sedimentieren und/oder Filtrieren. 

Insbesondere der energiereiche und damit Kostenintensive 
Verf ahrenschritt des Feindispergierens dient der Aufmahlung 
und homogenen Verteilung der i.a. in Form von Agglomeraten 
vorliegenden Ausgangsprodukte . Die mit einem solchen Aufwand 
vom Anwender vorbereitete Pigment- bzw . Fiillstoff -Suspension 
kann dem eigentlichen PolymerherstellungsprozeE zugefuhrt 
werden . 

Eine weitere Moglichkeit. besteht darin, die Festkorper 
unmittelbar als Pulver oder in Form von Masterbatches dem 
ProzeS fiir die Herstellung der synthetischen Polymere 
zuzusetzen. 

In beiden Fallen mussen die Festkorper in dem 
auf geschmolzenen hochviskosen Polymer verteilt werden; dabei 
treten erhebliche Probleme bei der Dosierung auf, da die als 
stumpf zu bezeichnenden Festkorper ein gleichmaSiges 
Eintragen betrachtlich erschweren. Zudem liegt im 
Extrusionsschritt eine Polymerschmelze mit einer Viskositat 
von bis zu 500 Pa»s vor, iri der keine ausreichend hohen 
Scherkrafte wirken, urn feste Agglomerate zu zerteilen. 
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Es ist die Aufgabe der vorliegenden Erfindung 
Praparationsmittel der eingangs beschriebenen Art fur die 
Weiterverarbeitung in synthetischen Polymeren 

bereitzustellen, die sich in einfacher Weise und mit geringem 
Aufwand in diesen homogen dispergieren lassen. 

Die Losung dieser Aufgabe erfolgt dadurch, daS die Festkorper 
in einem Tragermaterial , ausgewahlt aus wenigstens einer der 
organischen Substanzen Polyole, Polyglycole, Polyether, 
Dicarbonsauren und deren Derivate, AH-Salz, Caprolactam, 
Paraffine, Phosphorsaureester, Hydroxycarbonsaureester und 
Cellulose, feinverteilt eingebettet sind. 

Als Material fur die Festkorper kommen insbesondere 
Titandioxid , Bariumsulf at , Calciumcarbonat , Lithopone , 
Siliciumdioxid, Alumosilikate , Zinksulf id, Aluminiumoxid, 
Kaoline, Talk, Dolomite und Calcite in Betracht. 

Im Rahmen der vorzugsweisen Ausgestaltung der Erfindung 
betragt der Gehalt der Praparationsmittel an Festkorpern 
0.2 bis 35 Gew.-%, insbesondere 10 bis 30 Gew.-%. 

Da die Korngrofce der anorganischen Festkorper 0,01 bis 10 |im, 
vorzugsweise 0,1 bis 0,8 |im betragt, lassen sich mit diesen 
gute Eigenschaf ten bei der Mattierung, insbesondere von 
Synthesef asern, erzielen. 

Um Oxidationserscheinungen an der organischen Substanz zu 
vermeiden, enthalt diese noch bis zu 5 Gew.-%, vorzugsweise 
bis zu 2 Gew.-%, wenigstens eines der handelsiiblichen 
Antioxidantien , wie Irganox 1010, Cibatex 4458, Irganox 1098 
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und Irganox B 1171. (Hersteller: Ciba Spezialitaten Chemie 
GmbH, Lampertheim) 

Im Rahmen der weiteren Ausbildung der Erf indung besteht die 
organische Substanz aus Polyethylenglycol mit Molmassen von 
1000 bis 3000. Diese Substanz weist eine gute Benetzbarkeit 
und gutes Einbettungsvermogen fur die anorganischen 
Festkorper auf . 

Das in einer KorngroSe von 3 bis 100 |im vorliegende 
Praparationsmittel ist rieself ahig, gut dosierbar und leicht 
dispergierbar . Zudem sind die im Praparationsmittel 
enthaltenen Festkoper frei von Uberkorn und zeigen keine 
Neigung zur Ref lockulation . Das Praparationsmittel la£t sich 
mit relativ niedrigen Scherkraften in synthetischen Polymeren. 
dispergieren . 

Die Herstellung der Praparationsmittel erfolgt in der Weise, 
dafi eine wa£rige 20 bis 60 Gew.-% Festkorper enthaltende 
Vormischung mit 0,2 bis 50 Gew.-% (bezogen auf den 
Festkdrper-Gehalt ) organischer Substanz dispergiert, die 
Dispersion auf eine mittlere KorngroSe d 50 von 0,1 bis 0,8 \m 
na£gemahlen, der Korngrofienanteil von > 1 [im abgetrennt und 
danach die Dispersion getrocknet wird. 

Im Rahmen der weiteren Ausgestaltung der Verf ahrensmaSnahmen 
erfolgt die NaSmahlung in einer Ruhrwerkskugelmuhle-, die 
Abtrennung des Uberkorns von > 1 |lm durch Sedimentieren, 
Filtrieren oder Zentrif ugieren und die Trocknung der 
Suspension durch Spruhtrocknen oder Mahltrocknen . 
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Die Erfindung ist nachstehend naher anhand mehrerer 
Ausfuhrungsbeispiele erlautert: 

1 . Ausfuhrunasbeispiel 

In einem offenden Ruhrgefa& werden 8004 g vollentsalztes 
Wasser und 696 g Polyethylenglycol Typ 3000 (entspricht 12 % 
bezogen auf den Festkorpergehalt) vorgelegt und unter Ruhren 
5800 g (entspricht 40 % bezogen auf den Dispergieransatz) 
ungemahlenes Ti0 2 portionsweise zugegeben . Nach der 
Vordispergierung dieser Mischung mittels eines Dissolvers 
erfolgt eine doppelte Perlmahlung mit einer kontinuierlich 
arbeitenden 1,4 

1-Perlmuhle bei einem Durchsatz von ca. 8 1/h. AnschlieSend 
wird die auf diese Weise hergestellte Suspension mit einem 
Elektro-Spruhturm getrocknet . 

2 . Ausfuhru nasbeispiel 

In einem offenen RiihrgefaS werden 8515 g vollentsalztes 
Wasser und 585 g Polyethylenglycol Typ 2000, (entspricht 15 % 
bezogen auf den Festkorpergehalt) vorgelegt und unter Ruhren 
3900 g (entspricht 30 % bezogen auf den Dispergieransatz) 
feinteiliges Bariumsulfat portionsweise zugegeben. Nach 
Vordispergierung dieser Mischung mittels eines Dissolvers 
erfolgt eine Perlmahlung mit einer kontinuierlich arbeitenden 
1,4 1-Perlmuhle bei einem Durchsatz von ca. 8 1/h. 
AnschlieSend wird die hergestellte Suspension mit einem 
Elektro-Spruhturm spruhgetrocknet . 

3 . Ausfuhrunasbeispiel 

In einem Ruhrbehalter wird eine Mischung aus 37,5 Gew.-% 
EthandioL (Spinnf aserqualitat ) und 62,5 % des nach dem 
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1. Ausf uhrungsbeispiel hergestellten Praparationsmittels 
mittels eines der BehaltergroEe angepassten Dissolvers 
schwach dispergiert und anschlieSend dem Polyester- 
HerstellprozeS zwischen der Voresterungsstuf e bzw. 
Umesterungsstuf e und der Vorpolykondensationsstuf e zugesetzt. 
Die aus dem Polyester hergestellten Polyesterf aden zeigen bei 
der angewandten geringen Dispergierenergie die gleiche 
Partikelverteilung im Polymer wie beim Einsatz einer nach dem 
Stand der Technik aufwendig dispergierten handelsiiblichen 
Ti0 2 -Probe. Ein diesbezuglicher Vergleich von zwei 
rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen von PET-Faden ist 
in der Zeichnung durch Abb . 1 und Abb. 2 dargestellt. 
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Patentanspruche 

1. Praparationsmittel fur die Weiterverarbeitung in 
synthetischen Polymeren, bestehend aus f einteiligen, 
anorganischen Festkorpern, ausgewahlt aus Pigmenten 
und/oder Fullstoffen, die in einem Tragermaterial , 
ausgewahlt aus wenigstens einer der organischen Substanzen 
Polyole, Polyglycole, Polyether, Dicarbonsauren und deren 
Derivate, AH-Salz, Caprolactam, Paraffine, 

Phosphorsaureester, Hydroxycarbonsaureester und Cellulose, 
feinverteilt eingebettet sind. 

2 . Praparationsmittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi die Festkorper aus Titandioxid, Bariumsulf at , 
Calciumcarbonat , Lithopone, Siliciumdioxid, Alumosilicaten, 
Zinksulfid, Aluminiumoxid, Kaolinen, Talk, Dolomiten und 
Calciten bestehen. 

3 .Praparationsmittel nach einem der Anspruche 1 und 2, 
dadurch gekennzeichnet , dafi der Gehalt an Festkorpern 
0,2 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 30 Gew.-% betragt. 

4 . Praparationsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, da£ die Festkorper eine mittlere 
KorngroSe d 50 von 0,01 bis 10 pm, vorzugsweise 

0,1 bis 0,8 fim besitzen. 

5 . Praparationsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, da£ die organische Substanz bis zu 
5 Gew.-%, vorzugsweise bis zu 2 Gew v -%, eines 

Ant ioxidant iums enthal t . 
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6 . Praparationsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet , da£ die organische Substanz aus 
einem Polyethylenglycol , vorzugsweise mit einer Molmasse 
von 1000 bis 3000, besteht . 

7 . Praparationsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 6 
gekennzeichnet durch eine KorngroEe von 3 bis 100 Jim. 

S.Verfahren zur Herstellung von Praparationsmitteln fur die 
Weiterverarbeitung in synthetischen Polymeren, bestehend 
aus feinteiligen anorganischen Festkorpern, ausgewahlt aus 
Pigmenten und/oder Fullstoffen, die in einem 
Tragermaterial , ausgewahlt aus wenigstens einer der 
organischen Substanzen Polyole, Polyglycole, Polyether, 
Dicarbonsauren und deren Derivate, AH-Salz, Caprolactam, 
Paraffine, Phosphorsaureester , Hydroxycarbonsaureester und 
Cellulose feinverteilt eingebettet sind, dadurch 
gekennzeichnet, daE eine waSrige 20 bis 60 Gew.-% 
Festkorper enthaltende Vormischung mit 0,2 bis 50 Gew.-% 
(bezogen auf den Festkorper-Gehalt ) organischer Substanz 
dispergiert, die Dispersion auf eine mittlere KorngroSe d 50 
von 0,1 bis 0,8 |im nafcgemahlen, der Uberkornanteil von > 1 
|im abgetrennt und die Dispersion getrocknet wird. t 

9.Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, da£ die 
Dispersion perlgemahlen wird. 
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IQ.Verfahren nach einem der Anspruche 8 und 9, dadurch 
gekennzeichnet , da£ die Abtrennung des Uberkorns durch 
Sediment ieren, Filtrieren oder Zentrif ugieren erf olgt . 



ll.Verfahren nach einem der Anspruche- 8 bis 10, dadurch 
gekennzeichnet, da£ die Suspension spriih- oder 
mahlgetrocknet wird. 
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Wahrend der intemationalen Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evtl. verwendete Suchbegriffe) 



C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategorie 3 Bezeichnung der Verdffentlichung, soweit ertordertich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile 



Betr. Anspruch Nr. 



DE 38 39 865 A (WACKER CHEMIE GMBH) 
31. Mai 1990 (1990-05-31) 
Spalte 3, Zeile 1 -Spalte 4, Zeile 38; 
Anspruche 1-7; Be1 spiel 1 



EP 0 549 163 A (ICI PLC) 

30. Juni 1993 (1993-06-30) 

Seite 4, Zeile 2 - Zeile 20; Anspruche 

1,3-6,12,22 

Seite 5, Zeile 11,12 



DE 31 32 303 A (BAYER AG) 
24. Februar 1983 (1983-02-24) 
Seite 4, Zeile 4 -Seite 5, Zeile 11 



1-4,7 

8,12 
1-4,7 

8 

1,2,6 



V- 



Weitere VeroffentUchungen sind der Fortsetzung von Feld C zu 
entnehmen 
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Siehe Anhang Patentfamilie 



0 Besondere Kategorien von angegebenen VeroffentUchungen 
*A" Verdffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert, 

aber nicht ais besonders bedeutsam anzusehen ist 
U E" alteres Ookument, das jedoch erst am Oder nach dem intemationalen 

Anmeldedatum veroffentlicht worden ist 
"L" Verdffentttehung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zwetfelhaft er 

scheinen zu lassen, Oder durch die das Veroffenttichungsdatum einer 

anderen im Recherche nbericht genannten Ver6ffentlichung belegt werden ny. 

sou Oder die a us einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie 

ausgefuhrt) 

"O" Veroffentlicbung, die sich auf eine mundliche Offenbarung, 

eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaBnahmen bezieht 

"P* Veroffentlichung, die vor dem intemationalen Anmeldedatum. aber nach 
dem beanspruchten Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist 



Spatere Veroffentlichung, die nach dem intemationalen Anmeldedatum 
Oder dem Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist und mrt der 
Anmeldung nicht kolHdiert, sondern nur zum Verstandnis des der 
Erfindung zugrundeliegenden Pnnzips Oder der ihr zugrundeliegenden 
Theorie angegeben ist 

Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beansprucfrte Erfindung 
kann aliein autgrund dieser Veroffentlichung nicht als neu oder auf 
erf inderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden 

Verdffentlichung von besonderer Bedeutung; die beansprucfrte Erfindung 
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet 
werden. wenn die Verdffentlichung mit einer oder mehreren anderen 
Veroffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und 
diese Verbindung fur einen Fachmann naheliegend ist 

Veroffentlichung, die Mitglied dersetben Patentfamilie ist 



Datum des Abschlusses der intemationalen Recherche 



17. Januar 2000 



Absendedatum des intemationalen Recherche nbericht s 



26/01/2000 



Name und Postanschrift der Intemationalen Recherche nbehorde 
Europaisches Patentamt, P.a 5818 Patenttaan2 
NL - 2280 HV Ri]swijk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Bevollmachtigter Bediensteter 

Slebel, E 
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INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

| 


Int tionales Aktenzeichen 

PCT/EP 99/06396 


C.(Fortsetzung) ALS WESENTUCH ANGESEHENE UNTERLAGEN 


Kategorie ; 


Bezeicrmung der Verdttentlicnung, soweit ertorderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile 


Betr. Anspruch Nr. 


X 
A 


GB 990 122 A (MONSANTO COMPANY) 
28. April 1965 (1965-04-28) 
Seite 1, Zeile 59 -Seite 2, Zeile 34 
Seite 2, Zeile 96 -Seite 3, Zeile 42; 
Beispiel 1 

Seite 5, Zeile 46 - Zeile 65; Anspruch 1 




1,2,4 
8-12 


X 


WO 96 27638 A (AKZO NOBEL NV ;HASHEMZADEH 

ABDULMAJID (DE)) 

12. September 1996 (1996-09-12) 

das ganze Ookument 




1,8-11 


A 


PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 
vol. 010, no. 023 (C-325), 
29. Januar 1986 (1986-01-29) 
& JP 60 175530 A (NE0SU:KK), 
9. September 1985 (1985-09-09) 
Zusammenfassung 




1,2,8,9 
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INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

Angaben zu VeroffentiichLmgsn. die zur selben Patentfamilie gehdren 



lnt« tonales Aktenzeichen 

PCT/EP 99/06396 



Im Recherchenbericht 
angefuhrtes Patentdokument 



Datum der 
Verdffentlichung 



Mitglied(er) der 
Patentfamilie. 



Datum der 
Veroffenttichung 



DE 


3839865 


A 31- 


-05- 


1990 


US 


4997870 


A 


05-03-1991 


EP 


0549163 


A 30- 


-06- 


1993 


AU 


648450 


B 


21-04-1994 












AU 


2994492 


A 


24-06-1993 












CA 


2085779 


A 


24-06-1993 












CN 


1074460 


A 


21-07-1993 












DE 


69200253 


0 


25-08-1994 












DE 


69200253 


T 


27-10-1994 












ES 


2056690 


T 


01-10-1994 












JP 


5255609 


A 


05-10-1993 












US 


5412019 


A 


02-05-1995 












US 


5534585 


A 


09-07-1996 




— — _ — 









ZA 


9209734 


A 


26-04-1994 


DE 


3132303 


A 24- 


-02- 




1983 




KEINE 


- 






GB 


990122 


A 






DE 


1469109 


A 


21-1 1-1Q68 

CX XX X JUU 












SE 


306134 


B 


18-11-1968 


WO 


9627638 


A 12- 


-09- 


1996 


AU 


4941696 


A 


23-09-1996 












CA 


2214402 


A 


12-09-1996 












CN 


1177364 


A 


25-03-1998 












EP 


0813573 


A 


29-12-1997 












JP 


11501071 


T 


26-01-1999 












PL 


322109 


A 


05-01-1998 












SK 


115397 


A 


04-02-1998 












US 


5895795 


A 


20-04-1999 


JP 


60175530 


A 09- 


-09- 


1985 


KEINE 
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